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　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　うin　every O．4（0．1）cm　intervals　with the ice　core samples　of　1．5×1．5（2．5×2．5）cm’cross－section司
area．
　フロー分析法は高感度で必要試料量が少なく、極域の雪氷試料の化学分析の手法とし
て優iれている。またシステム構成が単純で短時間で測定できることから、単に実験室で
の運用のみならず現場での運用にも適したものである。ここではフロー分析のマイクロ
化と同時に高感度化に努め、極域の雪氷試料の化学解析を行った。マイクロ化によって
試料や試薬の必要量の削減を計り、高感度によって南極の試料に適応可能とした。フロー
インジェクションによって試料と外気との接触を断ち測定時の汚染の防止に努めた。測
定対象としてそれぞれ大陸起源物質、生物起源物質、大気中での2次的な生成物質であ
るCa，　NH4，　NO3，　H202を選定し、それぞれ0．1　ml以下の試料でnMolレベル以上の測定
感度が達成できた。試料としては南極のピット試料を用いたが、今後本計測システムを
コア融解装置に結合させることによって、15×15（25×25）㎝2の1析面積のコア試料で
は0．4（0．1）cmの分解能で連続的に測定することが可能である。
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V川一3
全反射蛍光X線分析法（TXRF）によるドームFコアの特性化
菊地　　正（山口東京理科大学）、神山　孝吉（極地研）、藤井　理行（極地研）
渡辺　興亜（極地研）、小島　眞次郎（理学電気工業）、工藤　善之（東理大・
理）
Characterization　of　Dome　F－Core　by　Total－Reflection　X－Ray　Fluorenscece
Spectroscopy（TXRF）
TKIKUCHI（Sc輌Univ．of　Tokyo　in　Yamaguchi），K．KAM【YAMA（］NIPR），FU皿（NIPR）
0．WATANABE（MPR），S．KO∫IMA（Rigaku　Industdal　C　o．），Y．KUDO（Sci．Univ．of　Tokyo）
　　It　can　be　cons輌dered　that　the　number　of　the　particulates　contained　in　the　F－core　of　the
South　Pole　dome　are　very　fbw，　according　to　the　results　obtained　from”mizuho’‘ice　sheet
core　which　is　closely　related　to　the　F－core．　The　fbllowing　points　were　therefbre
investigated　in　the　shallow－layer　of　the　core　fbr　the　evaluation　of　the　particulates　contained
in　the　core．　First　one　i　s　the　way　of　sampllng（e．g．　filtration）without　contamination　and
the　second　one　is　finding　conditions　in　order　to　analyze　the　fbrm，　elemental　composition，
chemic瓠states　of　the　individual　pa㎡［culates．　Exact　value　is　required　especially　fbr　the
particulates　in　the　deep－layer　core　sample　without　contamination　during　the　sampling　and
analyzing　procedure　wlthin　the　limited　quantity　of　the　sample．　On　the　basis　of　the　results，
the　number　of　the　particulates　is　9300／g　and　average　size　is　l　5μφ．　More　than　80％of
the　particulates　contain　Si　or　Si　and　Al　as　a　main　component．　Other　par丘culates　contain
metallic　elements　except　Si　and　Al　as　a　main　component、　Comparison　of　the　analytical
results　between　total　reflection　X－ray　fluorescence　spectroscopy　and　PIXE，　state　analysis　of
these　particulates　are　al　so　investigated．
【はじめに】　地球規模の気候・環境問題は人類生存にかかわる最重要問題であ
る。今後の地球環境の指針を考える上で、南極のドームFコア中に含有される粒
子状物質の特性化が必要と考えられる。特に、大気中に存在する火山、海洋、砂
漠、森林等の起源物質がエアロゾルやガス状で輸送され、ドライフォールアウト
や降雪粒子または地吹雪粒子によるウォシュアウトの過程で氷床に雪とともに蓄
積される。この氷床コアは地球の気候や環境状態を示すさまざまな物質、氷の物
性、大気組成等がコア・シグナルとして氷期一間氷期スケールの時間規模かつ高
時間分解能で連続的に保存されている地球上唯一の環境記録媒体である。即ち、
これら氷床コアについて化学的・物理的手法にて特性化する事により過去の氷期
一間氷期サイクルにおける気候変動、環境変動、氷床変動の実体とその相互変動
メカニズムを総合的に解明できる。南極ドームFコア中に含有される粒子状物質
は、類似のみずほ氷床コアから推察すると非常に少ないものと考えられる。特に
深層コアサンプル中の粒子状物質を評価に関しては、限られた試料量でのサンプ
リング、分析評価時の汚染の影響を受けずに真値を求めの処理方法の確立が求め
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られている。このコア中に含有される粒子状物質を評価するにあたり、1）如何
に汚染されずにサンプリング（ろ過等）し、2）個々の形態、組成及び状態分析
が出来かを浅層コアにて検討を行った。
　本研究に於いては、南極深層ドームFコアを特性化する目的から、微少量試料
のサンプリングを含めた表面処理法を含めたサンプリング条件とし市販の超純水
を用いて1）作業環境からの影響、2）分析環境からの影響、3）ろ過条件につ
いて検討を行い、その結果に基づいた分析条件にて南極ドームFコア及びみずほ
コアに関し、浅層コア中粒子状物質評価法の検討を行った。なお、評価方法とし
ては定量感度が原子数で101°個／cm2以下と高感度分析法である全反射蛍光
X線分析法（TXRF）の応用を試み、比較として荷電粒子励起X線分析法（P
IXE）での分析を行った。
【実験】サンプリング条件の検討には逆浸透膜ろ過水（電気伝導度：0．05～
0．10μS／cm）及び多摩純水（多摩化学工業㈱製超純水）を用い氷魂を作製
し、これを模擬氷床試料とした。ろ過分布の検討にはニュークリポアフィルター
（ボアサイズ；0．2μm，13m／mφ，実行ろ過面積78．5　crn2）これを融解後
加圧ろ過を行い評価分析試料とした。試料：南極みずほコア
（840628M－521，JARE－25，深度383．82～384．32m）、ドームFコア（No．123　D3，深度
51．82～52．16m、密度0．678g／cm2、　No」24－1　D4深度52．16～52．24　m、密度
0．678g／cm2）、粒子状物質の平均組成分析に全反射蛍光X線分析装置（理学電機
工業、TXRF－3570）、粒径・形態・組成分析に走査型分析電子顕微鏡（日立、
S－5000，SEM－EDX）とPIXE法との分析を行った。試料処理はコア試料の全体
の体積、重量を計測後、バンドソーで10cm間隔に切断し、試料の周りをヤス
リカンナ、セラミックスナイフで削り、ポリプロピレンの袋に入れ重量計測を行
った。尚、これら一連の作業は一20℃の低温実験室にて行った。コアはクリー
ンベンチ内で電子レンジで融解し超音波分散後、ボアーサイズ0．2μφのニュ
ークリポアフィルターで加圧ろ過し分析に供した。
【結果考察】その結果、サンプリング条件は、試料をバンドソーで目的の形状に
切断後、表面処理作業をクリーンルーム内あるいはクリーンベンチ中でセラミッ
クスナイフにて表面削除し、融解すれば環境からの汚染を最小限にすることが明
らかとなった。ろ過に関してはフィルターのろ過面の中心部と外側では2倍量の
ろ過率となり、フィルターの一部にて分析する手法では、捕集試料の均一性を十
分に考慮する必要がある。全反射蛍光X線分析における溶液中粒子状物質のろ過
法についてはろ過が均一な手法を開発、分析に応用した。
　みずほコア：SEM－EDXでの測定結果、粒子数は6，600個／g、粒径分
布は70％が1μmφ以下で最大でも4μφである。その粒子組成は約60％が
SiとAlを主成分とする粘土鉱物系、約15％がSiのみを主成分、残りがア
ルカリ金属元素、S、Fe等を主成分したものと、これらの混合物である。　ド
ームFコア：粒子数は約9，300個／g、平均粒径が1．5μφ、成分はSi又
はSi，A1を主成分のものが80％以上含有し、それ以外がSi，Alの金属
元素を主成分としたものであった。以上の結果より、ドームFコアは、みずほコ
アに比して含有粒子量及び粒子径がともに大きい傾向であった。全反射蛍光X線
分析法とPIXE法との比較結果をあわせて報告する。
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